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Patentanmeldung 
Heraeus Tenevo AG 

Jacketrohr aus synthetisch hergestelltem Quarzglas 

Die Erfindung betrifft ein Jacketrohr aus synthetisch hergestelltem Quarzglas als 
Halbzeug fOr die Erzeugung einer auBeren Mantelglasschicht einer optischen Fa- 
ser. 

Die Herstellung von Lichtleitfaservorformen fQr kommerzielle Anwendungen erfolgt 
im wesentlichen nach den bekannten OVD- (Outside-Vapor-Deposition), MCVD- 
(Modified-Chemical-Vapor-Deposition, PCVD- (Plasma-lnduced-Chemical-Vapor- 
Deposition) und VAD-(Vapor-Axial-Deposition) -Verfahren. Bei diesen Verfahren 
wird zunachst ein Kernstab hergestelit, der im wesentlichen den Kern und den 
optisch wirksamen Teil des Mantels der spateren Lichtleitfaser bildet. Der optisch 
wirksame Mantelbereich der Lichtleitfaser wird im Folgenden als Jnnerer Mantel" 
bezeichnet. 

Typische Durchmesserverhaltnisse von Kernstab- zu Kerndurchmesser liegen 
zwischen 2 und 6. Dieses Durchmesserverhaltnis ist als sogenanntes „d M /dK- 
Verhaltnis" bekannt, wobei d M der Durchmesser des Kernstabs ist und d K der 
Durchmesser des Kerns. Da kommerziell verwendete Monomode-Lichtleitfasern 
typische Kerndurchmesser von ca. 8 urn bis 9 urn und einen Faserdurchmesser 
von 125 urn aufweisen, muss weiteres Quarzglas auf den Kernstab aufgebracht 
werden, um diese geometrischen Verhaltnisse zu erreichen. Dieses weitere 
Quarzglas bildet einen n aulieren Mantel" der Faser und wird auch als ..Jacket" be- 
zeichnet. 



Bei einem typischen d M /d K -Verhaltnis von 4 tragt der Kernstab lediglich knapp 
10 % zum gesamten Faserquerschnitt bei, die restlichen 90 % stammen vom Jak- 
ketmaterial. Im Hinblick auf eine Kostenoptimierung der Vorformherstellung sind 
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daher die Kosten fur die Herstellung und das Aufbringen des Jacketmaterials von 
zentraler Bedeutung. Die Qualitat des Jacketmaterials ist im Wesentlichen fur die 
mechanische Festigkeit der spateren Lichtleitfaser von Bedeutung, wahrend der 
Einfluss auf die optischen Eigenschaften bisher nur eine untergeordnete Rolle 
spielte. 

Das Jacketmaterial wird ublicherweise in Form eines Uberfangrohres aus Quarz- 
glas oder aus porosem Si0 2 -Sootmaterial bereitgesteilt, das vor dem Faserziehen 
oder beim Faserziehen auf den optischen Mantel aufkollabiert wird. 

Ein gattungsgemaSes Verfahren zur Herstellung einer Quarzglas-Vorform fur so- 
genannte Monomodefasern unter Einsatz eines Jacketrohres ist aus der 
US-A 4,675,040 bekannt In einem ersten Verfahrensschritt ein Kernstab herge- 
stellt, indem ein Stab aus Kernglas mit einem Mantelrohr umhullt und verschmol- 
zen wird. Der Kern des so hergestellten Kernstabes weist einen Durchmesser von 
8 mm auf, und ist von einem inneren Mantel mit kleinerem Brechungsindex um- 
hullt, wobei die Differenz der Brechungsindizes als A = 0,30 angegeben wird. In 
einem zweiten Verfahrensschritt wird der Kernstab von einem Jacketrohr aus un- 
dotiertem Quarzglas uberfangen, indem dieses auf den Kernstab aufkollabiert 
wird. DerVerbund aus Kernstab und Oberfangrohr bildet eine Quarzglas-Vorform, 
aus der anschlieSend die Monomodefaser gezogen wird. 

Das Jacketmaterial wird bei diesem Verfahren in Form eines Oberfangrohres aus. 
Quarzglas bereitgesteilt. Im Fall von synthetischem Quarzglas erfolgt die Herstel- 
lung des Jacketrohres ublicherweise dadurch, dass eine Siliziumverbindung, wie 
zum Beispiel SiCI 4l unter Bildung von Si0 2 -Partikeln oxidiert oder hydrolysiert wird 
und die Si0 2 -Partikel schichtweise auf einem Tragerstab abgeschieden werden, 
dieser anschliefcend entfernt und das so erhaltene Rohr aus porosem Sootmateri- 
al dichtgesintert wird. 

Es hat sich gezeigt, dass die bekannten Jacketrohre den gestiegenen Anforde- 
rungen an die optischen Qualitaten der Lichtleitfasem, und insbesondere von Mo- 
nomodefasern, nicht mehr uneingeschrankt genugen. Insbesondere wird mit zu- 
nehmender technischer Bedeutung von Singlemode-Fasern mit sehr geringen 
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OH-Gehalten (Dampfung bei 1385 nm < 0,34 dB/km) das Jacketmaterial im Hin- 
blick auf die optischen Eigenschaften immer wichtiger. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Jacketrohr anzugeben, das 
einerseits kostengOnstig herstellbar ist und das andererseits fur die Herstellung 
von Lichtleitfasern mit geringer optischer Dampfung einsetzbar ist. 

Ausgehend von dem eingangs genannten Jacketrohr wird diese Aufgabe erfin- 
dungsgemaR dadurch gelost, dass das Quarzglas des Jacketrohres einen Gehalt 
an metastabilen OH-Gruppen von weniger als 0,05 Gew.-ppm und einen Gehalt 
an temperstabilen OH-Gruppen von mindestens 0,05 Gew.-ppm aufweist. 

Der OH-Gruppengehait (Hydroxylgruppengehalt) von synthetisch erzeugtem 
Quarzglas setzt sich zusammen aus chemisch fest gebundenen OH-Gruppen, die 
sich durch Tempern des Quarzglases nicht entfernen lassen, und aus chemisch 
weniger fest gebundenen OH-Gruppen, die durch eine Temperaturbehandlung 
aus dem Quarzglases ..herausgetempert" werden konnen. Die letztgenannte Spe- 
zies von Hydroxylgruppen werden im Folgenden als „metastabile OH-Gruppen", 
und die erstgenannte Spezies als ..temperstabile OH-Gruppen" bezeichnet. 

Das erfindungsgemaSe Jacketrohr ist im Hinbiick auf die beiden Spezies an OH- 
Gruppen optimiert, wie im Folgenden naher eriautert wird: 

1 . . Es wurde gefunden, dass ein gewisser Gehalt an OH-Gruppen den Trans- 
port von Verunreinigungen im Quarzglas (insbesondere durch Diffusion wah- 
rend des Faserziehprozeses) vermindern kann. Dieses Ergebnis ist uberra- 
schend, da hydroxylhaltiges Quarzglas gegenuber hydroxylfreiem Quarzglas 
eine geringere Viskositat aufweist, was Oblicherweise die Diffusion von Ver- 
unreinigungen in Quarzglas bei hohen Temperaturen erleichtert. 

Es zeigte sich aber auch, dass diese diffusionshemmende Wirkung der OH- 
Gruppen nicht eindeutig mit dem Gesamt-Hydroxylgruppengehalt des 
Quarzglases korrelierbar ist. Es wurde gefunden, dass nur die chemisch fest 
gebundenen, temperstabilen OH-Gruppen den Transport von Verunreinigun- 
gen in Quarzglas wirksam behindern, wohingegen die metastabilen OH- 
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Gruppen in dieser Hinsicht unwirksam sind. Moglicherweise beruht diese 
gunstige Wirkung der temperstabilen OH-Gruppen darauf, dass diese durch 
chemische Bindung die Verunreinigungen im Jacketrohr bzw. innerhalb des 
aulieren Mantelbereichs der Faser zu halten vermogen oder dass vorhande- 
ne oder sich beirn Faserziehen bildende Defekte durch Wasserstoff oder 
OH-Gruppen abgesattigt werden und damit nicht mehr fur einen Transport- 
mechanismus fur Verunreinigungen bereitstehen. 

Das erfindungsgemaBe Jacketrohr besteht daher aus synthetischem Quarz- 
glas, das eine Konzentration an temperstabilen OH-Gruppen von mindestens 
0,05 Gew.-ppm aufweist Im Sinne dieser Erfindung wird als Gehalt an tem- 
perstabiler OH-Gruppen derjenige OH-Gehalt definiert, der nach einem Er- 
hitzen eines Bauteils mit einer Dicke von maximal 10 mm im Quarzglasbau- 
teil verbleibt (Diffusionslange < 5mm), wenn das Erhitzen bei einer Tempe- 
ratur von 1040 °C uber einem Zeitraum von 48 Stunden und unter Inertgas- 
spulung erfolgt. 

Die Intensitat der in der optischen Faser gefuhrten Strahlung nimmt - in Ab- 
hangigkeit vom Faserdesign - von Innen nach AuSen exponentiell ab. Bei 
bekanntem Faserdesign ist der Dampfungsanteil von OH-Gruppen im Jak- 
ketmaterial berechenbar. Der noch hinnehmbare Dampfungsanteil bestimmt 
die Obergrenze fur den Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen im Jacket- 
material. 

Temperstabile OH-Gruppen lassen sich nur durch hohen technischen Auf- 
wand aus Quarzglas entfernen. Ein Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen 
von 0,05 Gew.-ppm oder mehr ist mit vertretbarem Aufwand einstellbar. 

Das erfindungsgemaBe Jacketrohr aus synthetischem Quarzglas zeichnet 
sich somit dadurch aus, dass es bei den fur das Faserziehen typischen 
Temperatur- und Verformungsprozessen wenig an Verunreinigungen in 
Richtung an den optischen Mantel und den Kern der Faser abgibt und dass 
es kostengunstig herstellbar ist 
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2. Wie weiter oben eriautert, ist bei bekanntem Faserdesign der Einfluss von 
OH-Gruppen im Mantelbereich auf die optische Dampfung der Faser bere- 
chenbar. Es hat sich aber Qberraschend gezeigt, dass sich OH-Gruppen im 
Jacketrohr auf die Dampfung der optischen Faser uber den theoretisch be- 
rechneten Beitrag hinaus ungunstig auswirken konnen. Weiterhin zeigte sich, 
dass auch dieser Effekt nicht eindeutig mit dem Gesamt- 
Hydroxylgruppengehalt des Quarzglases korrelierbar ist, sondern dass sich 
hierbei nurdie chemisch wenig gebundenen, metastabilen OH-Gruppen 
auswirken. Offensichtlich konnen diese aufgrund der Faserziehbedingungen 
in optisch wirksamere Faserbereiche gelangen, wohingegen temperstabile 
OH-Gruppen in dieser Hinsicht unschadlich sind. Hierbei ist zu beachten, 
dass bei den fur das Faserziehen typischen Temperaturen urn 2000°C die in 
einer Faser vorliegenden Diffusionsstrecken zum Kern kurz sind -zum Bei- 
spiei in einer Monomodefaser weniger als 62 urn betragen. 

Das erfindungsgemalie Jacketrohr besteht daher aus synthetischem Quarz- 
glas, das eine Konzentration an metastabilen OH-Gruppen von maximal 
0,05 Gew.-ppm aufweist. Im Sinne dieser Erfindung wird als Gehalt an meta- 
stabiler OH-Gruppen derjenige OH-Gehalt definiert, der aus einem Bauteil 
aus dem Quarzglas mit einer Dicke von maximal 10 mm durch Erhitzen auf 
eine Temperatur von 1040 °C uber einem Zeitraum von 48 Stunden unter 
Inertgasspulung ausgetrieben wird. 

Metastabile OH-Gruppen lassen sich durch einen - wie in der obigen Defini- 
tion angegebenen - Tempervorgang relativ einfach aus dem Quarzglas aus- 
treiben. Urn den Gehalt an metastabilen OH-Gruppen im Quarzglas mog- 
lichst gering zu halten, kann auch praventiv die Anwesenheit. und der Einbau 
von metastabilen OH-Gruppen wahrend des Herstellungsprozesses des 
Jacketrohres vermieden oder unterdrQckt werden. Unter der Annahme, dass 
die Bildung metastabiler OH-Gruppen mit dem Angebot an Wasserstoff oder 
wasserstoffhaltiger Verbindungen wahrend des Herstellungsprozesses des 
Jacketrohres einhergeht, besteht zum Beispiel eine geeignete Moglichkeit 
darin, Wasserstoff oder wasserstoffhaltige Verbindungen weitgehend zu 
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vermeiden, insbesondere wahrend HeilSprozessen, denen das Quarzgias im 
Verlauf des Herstellungsprozesses unterzogen wird. Andere Moglichkeiten 
zu aktiven Beseitigung metastabiler OH-Gruppen aus Quarzgias ergeben 
sich aus der chemischen Verfahrensfuhrung wahrend des Herstellungspro- 
zesses. Als Beispiel hierfur seien beispielsweise Trocknungsverfahren unter 
Einsatz gasformiger Trocknungsmittel (Halogene) genannt, wobei diese 
Verfahren nicht nur den Gehalt an metastabilen OH-Gruppen reduzieren, 
sondem auch den Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen. 

Wesentlich ist, dass sich der Gehalt an metastabilen OH-Gruppen im Quarz- 
gias des Jacketrohres auf relativ kostengunstige Art und Weise gering halten 
oder auf einen geringen Wert einstellen lasst. Da lediglich der metastabile 
OH-Gehalt im Hinblick auf die Diffusion der OH-Gruppen problematisch ist, 
zeichnet sich das erfindungsgemaBe Jacketrohr aus synthetischem Quarz- 
gias somit auch dadurch aus, dass es trotz kostengunstiger Herstellung bei 
den fur das Faserziehen typischen Temperatur- und Verformungsprozessen 
wenig an OH-Gruppen in Richtung an den optischen Mantel und den Kern 
der Faser abgibt 

Als besonders gunstig hat es sich ep-viesen, wenn das Quarzgias einen Gehalt an 
metastabilen OH-Gruppen von weniger als 0,01 Gew.-ppm aufweist. Je Geringer 
der Gehalt an metastabilen OH-Gruppen ist, um so geringer ist die Wahrschein- 
lichkeit, dass OH-Gruppen in den optisch besonders relevanten Bereich der Faser 
gelangen und dort eine Absorption bewirken. 

Wie bereits eingangs erlautert, wird der Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen so 
hoch wie moglich eingestellt, um einerseits von der wirtschaftlicheren Herstel- 
lungsweise und von der positiven Wirkung auf den Transport von Verunreinigun- 
gen eines OH-reicheren Quarzglases, zu profitieren. Andererseits tragen auch 
temperstabile OH-Gruppen im Mantelbereich der Faser zu einer Absorption der 
gefuhrten Lichtwellle bei. Daher ergibt sich eine Obergrenze fur den Gehalt an 
temperstabilen OH-Gruppen, die festgelegt ist durch den Dampfungsanteil, den 
die OH-Gruppen in der optischen Faser verursachen. Die Intensitat der in der Fa- 
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ser gefuhrten Strahlung nimmt im Mantelbereich exponentiell nach auBen ab. Je 
weiter das durch das Jacketrohr bereitgestellte Quarzglas vom Faserkern entfernt 
ist, um so hoher ist der noch hinnehmbare OH-Gehalt. Eiri MaR fur diese Entfer- 
nung des Jacketrohr-Materials vom Faserkern ist das sogenannte dM/d K - 
Verhaltnis. Je geringer dieses Verhaltnis ist, um so naher ruckt das Jacketrohr an 
den Faserkern heran und um so niedriger ist der noch hinnehmbare Gehalt an 
temperstabilen OH-Gruppen. Entscheidend fur den noch tolerierbaren Gehalt an 
temperstabilen OH-Gruppen ist das an den inneren Mantel eines Kernstabs un- 
mittelbar angrenzende Jacketrohr. Im Regelfall bei Einsatz von nur einem Jacke- 
trohr ist dies das Jacketrohr im Sinne der vorliegenden Erfindung. In Fallen, in 
denen das Jacketmaterial durch mehrere koaxial zueinander angeordnete Jacke- 
trohre gemaB der Erfindung gebildet wird, ist der Gehalt an temperstabilen OH- 
Gruppen des inneren Jacketrohres, das an den inneren Mantel eines Kernstabs 
unmittelbar angrenzt, entscheidend. Insbesondere bei dem an den inneren Mantel 
angrenzenden Jacketrohr liegt der Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen vorteil- 
hafterweise bei maximal 0,2 Gew.-ppm, vorzugsweise bei maximal 0,1 Gew.-ppm. 
Ein derartiges Jacketrohr ist auch bei einem dM/d K -Verhaltnis von 2 oder weniger 
noch einsetzbar, ohne dass sich der Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen auf 
die Faserdampfung in unzuiassiger Weise auswirkt. 

Metastabile OH-Gruppen diffundieren bei den hohen Faserziehtemperaturen im 
Quarzglas und verursachen dadurch einen gewissen Dampfungsanteil. Abgese- 
hen davon wirkeh sich metastabile OH-Gruppen im Mantel der Faser hinsichtlich 
der dadurch bewirkten Absorption genauso aus wie temperstabile OH-Gruppen im 
Mantel der Faser. Die oben angegebenen Oberlegungen hinsichtlich des maxi- 
malen Gehalts an temperstabilen OH-Gruppen in Abhangigkeit vom d M /d K - 
Verhaltnis gelten daher gleichermaBen auch fur den Gesamtgehalt an OH- 
Gruppen, namlich an metastabilen OH-Gruppen und an temperstabilen OH- 
Gruppen. Deren Gehalt betragt zusammen vorteilhaft maximal 0,2 Gew.-ppm vor- 
zugsweise maximal 0,1 Gew.-ppm betragt. 

Das erfindungsgemaBe Jacketrohr aus synthetisch hergestelltem Quarzglas wird 
entweder eingesetzt, um daraus eine Vorform herzustellen, aus der die optische 
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Faser gezogen wird, oder es wird in koaxialer Anordnung mit einem sogenannten 
n Kernstab", der ein Kernglas aufweist, das von einem inneren Mantel umhullt ist, 
wahrend des Faserziehens auf diesen koilabiert. Das zuletzt genannte Verfahren 
wird in der Literatur als „ODD-Verfahren" (Overclad During Drawing) bezeichnet. 
Sowohl beim Einsatz zur Herstellung einer Vorform, als auch beim Einsatz in ei- 
nem „ODD-Verfahren" wird zur Erzeugung des erforderlichen Materials ein erfin- 
dungsgemaSes Jacketrohr eingesetzt oder es werden hierfur mehrere Jacketrohre 
gemaB der Erfindung verwendet. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform weist das Jacketrohr ein Verhaltrtis von 
Aufcendurchmesser zu Innendurchmesser im Bereich zwischen 2 und 8, vorzugs- 
weise zwischen 4 und 6 auf. Ein derartiges Jacketrohr ist aufgrund seiner Wand- 
starke und dem vergleichsweise geringem Innendurchmesser dazu geeignet, das 
gesamte erforderliche Mantelmateria! (AuBenmantel) einer Faser aufzubringen. 
Die Bereitstellung des gesamten auSeren Mantels in Form eines einzigen Jacke- 
trohres hat im wesentlichen wirtschaftliche Vorteile, da die Herstellung des Rohres 
in einem Arbeitsgang erfolgen kann, und es werden Grenzflachen im Mantelbe- 
reich vermieden. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand von Ausfuhrungsbeispielen naher erlau- 
tert. 

Beispiel 1 

Abscheideprozess 

Es wird ein poroser Sootkorper durch AuBenabscheidung anhand eines ublichen 
OVD-Verfahrens ohne Zusatz eines Dotierstoffs hergestellt. Hierzu werden auf 
einem urn seine Langsachse rotierenden Trager durch Hin- und Herbewegung 
einer Reihe paralleler Abscheidebrenner schichtweise Sootpartikel abgeschieden, 
wobei den Abscheidebrennern jeweils SiCI 4 zugefuhrt und in einer Brennerflamme 
in Gegenwart von Sauerstoff zu Si0 2 hydrolysiert wird. 
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Dehvdratationsbehandlunq 

Nach Beendigung des Abscheideverfahrens und Entfernen des Tragers wird ein 
Sootrohr erhalten, das. zum Entfernen herstellungsbedingt eingebrachter Hy- 
droxylgruppen einer Dehydratationsbehandlung unterworfen wird. Hierzu wird das 
Sootrohr in vertikaler Ausrichtung in einen Dehydratationsofen eingebracht und 
zunachst bei einer Temperatur im Bereich von 800°C bis etwa 950°C in einer 
chlorhaltigen Atmosphare behandelt. Die Behandlungsdauer betragt sechs Stun- 
den. Dadurch wird eine Hydroxylgruppenkonzentration von etwa 0,2 Gew.-ppm 
erreicht. 

|p Verqlasen 

Das so behandelte Sootrohr wird in einem Verglasungsofen bei einer Temperatur 
im Bereich urn 1350 °C verglast, so dass ein Jacketrohr mit der gewOnschten 
Wandstarke erhalten wird, das iiber den radialen Querschnitt unverandert einen 
homogenen OH-Gehalt von etwa 0,2 Gew.-ppm aufweist. 

15 Formen. Bearbeiten und Probenherstellung 

Die AuBenwandung des so hergestellten Jacketrohres aus synthetischem Quarz- 
glas wird mittels Umfangsschleifer, der mit einem #80 Schleifstein bestuckt ist, 
grob geschliffen, wodurch der vorgegebene Soll-AuBendurchmesser im wesentli- 
chen erhalten wird. Die innere Oberflache wird mittels einer Honmaschine, die mit 
einem #80 Schleifstein bestuckt ist, poliert. Der Politurgrad wird fortlaufend erhdht, 
indem die Schleifsteine ausgewechselt werden, wobei die Endbehandlung mit ei- 
nem #800 Schleifstein erfolgt. 

Die AuSenflache des Jacketrohres wird dann mittels eines NC-Umfangsschleifers 
geschliffen. Nachdem sichergestellt ist, dass das Jacketrohr auf eine Wandstarke 
25 innerhalb eines vorgegebenen Toleranzbereiches gefertigt ist, wird von dem Jak- 
ketrohr eine Messprobe in Form einer Ringscheibe mit einer Dicke von 10 mm 
abgetrennt, anhand der nachfolgend der Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen 
im Quarzglas ermittelt wird. Das Jacketrohr und die Ringscheibe werden an- 
schlieRend in einer FluSsaure-haKigen Atzlosung kurz geatzt. 
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Das Jacketrohr hat einen AulJendurchmesser von 150 mm und einem. Innen- 
durchmesser von 50 mm und eine Lange von 2500 mm. 

Temperbehandlung 

Zur weiteren Reduzierung des Gehalts an metastabilen OH-Gruppen wird das 
Jacketrohr einer Temperbehandlung bei einer Temperatur von 1040 °C wahrend 
einer Dauer von 200 Stunden unter Stickstoffspulung unterworfen. Bei bekanntem 
Diffusionskoeffizienten der metastabilen OH-Gruppen in Quarzglas ware es mog- 
lich, deren Gehalt im Jacketrohr nach der Temperbehandlung rechnerisch zu er- 
mitteln. Wie im Folgenden naher erlautert, wird im Ausfiihrungsbeispiel fur diesen 
Zweck die Rjngscheibe eingesetzt, indem diese derselben Vorbehandlung unter- 
zogen wird, wie das Jacketrohr. 

Erqebnisse der Messungen des OH-Gehalts 

Anschliefcend werden die OH-Gehalte im Jacketrohr und in der Messprobe spek- 
troskopisch ermittelt, indem fiber die gesamte Wandstarke von jeweils ca. 50 mm 
gemessen wird. Die Messstelle beim Jacketrohr liegt dabei mittig zu den beiden 
Rohrenden. Die Messergebnisse sind in Tabelle 1 angegeben. 

Da spektroskopisch nicht zwischen metastabilen OH-Gruppen und temperstabilen 
OH-Gruppen unterschieden werden kann, ergibt die durchgefuhrte Messung als 
Ergebnis den Gesamtgehalt an OH-Gruppen im Jacketrohr und in der Ringschei- 
be - jeweils gemittelt uber die Wandstarke. Infolge der groBeren Diffusionslange 
weist das Jacketrohr (mit einem Diffusionsweg von etwa 25 mm) mit 0,120 Gew.- 
ppm gegenuber der Ringscheibe (mit einem Diffusionsweg von 5 mm) einen et- 
was hoheren Gesamtgehalt an OH-Gruppen auf. 

Demgegenuber konnte der OH-Gehalt der Ringscheibe bis auf 0,090 Gew.-ppm 
gesenkt werden. Da die Ringscheibe nach der Temperbehandlung gemaB obiger 
Definition des metastabilen OH-Gehalts (Temperatur = 1040°C, Behandlungsdau- 
er > 48 h, Diffusionsweg < 5 mm, InertgasspQIung) keinen messbaren Gehalt an 
metastabilen OH-Gruppen mehr enthalt, muss der gemessene OH-Gehalt von 
0,090 Gew.-ppm vollstandig in Form temperstabiler OH-Gruppen vorliegen. Da 
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temperstabile OH-Gruppen sich durch Tempern nicht beseitigen lassen, bedeutet 
dies, dass auch das Jacketrohr einen mittleren Gehalt an temperstabilen OH- 
Gruppen von 0,090 Gew.-ppm aufweist und dass die Differenz zu dem im Jacke- 
trohr gemessenen Gesamtgehalt an OH-Gruppen den noch im Jacketrohr vor- 
5 handenen Gehalt an metastabilen OH-Gruppen angibt, der somit bei 0,03 Gew.- 
ppm liegt. 

Es zeigt sich somit, dass durch die Dehydratationsbehandlung bei vertretbarem 
Energie- und Zeitaufwand im Quarzglas des Jacketrohres ein Gesamt- 
Hydroxylgruppengehalt eingestellt werden kann, der einerseits einen nicht zu ho- 
10 hen aber ausreichenden Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen beinhaltet und 
m aus dem andererseits durch eine zusatzliche Temperbehandlung metastabile OH- 
Gruppen soweit entfemt werden konnen, dass sich unter Einsatz des Jacketroh- 
res eine optische Faser mit geringer Dampfung herstellen lasst. 

Einsatz des erfindunqsqemaRen Jacketrohres 

1 5 Das erfindungsgemafcen Jacketrohr wird zur Herstellung einer optischen Faser 
eingesetzt, indem das Jacketrohr mit Innendurchmesser von 50 mm beim Faser- 
ziehen in einem ODD-Verfahren auf einen Kemstab aufkollabiert wird. Hierbei 
wird der Kemstab in das Jacketrohr eingesetzt und darin so fixiert, dass seine 
Mittelachse mit derjenigen des Jacketrohres ubereinstimmt. Die beiden Enden des 

ftp so erhaltenen Verbundes werden mit einem Dummy-Material aus Quarzglas ver- 

P bunden und der Verbund wird in einen vertikal orientierten, elektrisch beheizten 
Faserziehofen von der Oberseite her eingefuhrt und mit dem unteren Ende begin- 
nend bei einer Temperatur urn 2180°C zonenweise erweicht und aus dem er- 
weichten Bereich eine Faser mit einem AuBendurchmesser von 125 urn abgezo- 

25 gen. Dabei wird in dem zwischen Kemstab und Quarzglas-Zylinder verbleibenden 
Spalt von etwa 1 mm ein Unterdruck im Bereich zwischen 200 mm und 1000 
mmAq aufrechterhalten. 

Die so erhaltene optische Faser mit einem Durchmesser von 125 urn zeichnet 
sich durch eine optische Dampfung urn 0,30 dB/km bei einer Wellenlange von 
30 1,385 pm aus. 
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Beispiel 1b 



In einer Abwandlung des in Beispiel 1 beschriebenen Verfahrensablaufs wird ein 
zweites, inneres Jacketrohr in gleicher Art und Weise hergestellt und behandelt, 
5 wie dies oben beschrieben ist. Das innere Jacketrohr wird nach derTemperbe- 
handlung auf einen AuBendurchmesser von 49 mm und einen Innendurchmesser 
von ca. 16 mm elongiert und in einem separaten Verfahrensschritt auf einen 
Kernstab mit einem AuBendurchmesser von 15 mm aufkollabiert. Der mit dem 
inneren Jacketrohr ummantelte Kernstab weist danach einen AuBendurchmesser 
10 von 48 mm auf, und er wird anschlieBend mittels des auSeren Jacketrohres mit 
Innendurchmesser von 50 mm beim Faserziehen in einem ODD-Verfahren uber- 
fangen und dabei gleichzeitig zu einer Faser gezogen, wie dies anhand Beispiel 1 
erlautert ist. 

15 Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel zu Beispiel 1) 

Es wird ein poroser Sootkorper durch AuBenabscheidung gemaB Beispiel 1 her- 
gestellt, dehydratisiert, verglast, geformt und oberflachenbearbeitet. Das so er- 
haltene Jacketrohr hat einen AuBendurchmesser von 150 mm und einem Innen- 
durchmesser von 50 mm und eine Lange von 2500 mm. Aus dem Jacketrohr wird 
eine Ringprobe entsprechend Beispiel 1 entnommen. Die Messungen des OH- 
Gehalts im Quarzglas des Jacketrohres und in der Ringscheibe ergeben uber den 
radialen Querschnitt jeweils einen homogenen OH-Gehalt von etwa 0,2 Gew.- 
ppm. Die Ringscheibe wird anschlieBend der in Beispiel 1 angegebenen Temper- 
behandlung unterzogen, das Jacketrohr jedoch nicht. 

25 Ergebnisse der Messungen des OH-Gehalts 

Infolge der Temperbehandlung konnte der OH-Gehalt der Ringscheibe bis auf 
0,090 Gew.-ppm gesenkt werden. Da die Ringscheibe nach der Temperbehand- 
lung gemaB obiger Definition des metastabilen OH-Gehalts (Temperatur = 
1040°C, Behandlungsdauer > 48 h, Diffusionsweg < 5 mm, Inertgasspulung) kei- 
30 nen messbaren Gehalt an metastabilen OH-Gruppen mehr enthalt, muss der ge- 
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messene OH-Gehalt von 0,090 Gew.-ppm vollstandig in Form temperstabiler OH- 
Gruppen vorliegen. Da temperstabile OH-Gruppen sich durch Tempern nicht be- 
seitigen lassen, gibt die Differenz zum Gesamt-Hydroxylgruppengehalt vor dem 
Tempern (0,2 Gew.-ppm) den durch das Tempern entfernten Gehalt an metasta- 
5 bilen OH-Gruppen an. Dieser Wert, der 0,1 1 Gew.-ppm betragt, entspricht somit 
dem Gehalt an metastabilen OH-Gruppen im nicht getemperten Jacketrohr. 

Einsatz des Jacketrohres 

Das Jacketrohr nach Beispiel 2 wird in gleicher Art und Wiese wie oben anhand 
Beispiell beschrieben als Halbzeug zur Herstellung einer optischen Faser einge- 

kp setzt, indem es in einem ODD-Verfahren auf einen Kernstab aufkollabiert wird. 

r Der Kernstab weist einen AuBendurchmesser von 48 mm auf. Das ubrige Man- 
telmaterial wird von dem Jacketrohr bereitgestellt. Die so erhaltene optische Faser 
mit einem Durchmesser von 125 urn hat eine optische Dampfung von als 
0,43 dB/km bei einer Wellenlange von 1,385 pm. 

15 

Beispiel 3 

Abscheideprozess 

Es wird ein poroser Sootkorper durch Flammenhydrolyse von SiCI 4 ohne Zusatz 
m eines Dotierstoffs mittels des OVD-Verfahrens hergestellt, wie dies anhand Bei- 
20 spiel 1 beschrieben ist. Nach Abschluss des Abscheideverfahrens wird der Tra- 

gerstab entfemt. Aus dem so erhaltenen Sootrohr, das eine Dichte von etwa 25 % 

der Dichte von Quarzglas aufweist, wird ein transparentes Jacketrohr anhand des 

nachfolgend beispielhaft erlauterten Verfahrens hergestellt: 

Dehvdratationsbehandlung 

2 5 Das Sootrohr wird zum Entfernen herstellungsbedingt eingebrachter Hydroxyl- 
gruppen einer Dehydratationsbehandlung unterworfen. Hierzu wird das Sootrohr 
in vertikaler Ausrichtung in einen Dehydratationsofen eingebracht und zunachst 
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bei einer Temperatur um 900°C in einer chlorhaltigen Atmosphare behandelt. Die 
Behandlungsdauer liegt bei etwa acht Stunden. Die Gesamtkonzentration an Hy- 
droxylgruppen im Sootrohr betragt danach weniger als 0,08 Gew.-ppm. 

Vorbehandlunq 

Anschliefcend wird das Sootrohr in einen Verglasungsofen mit vertikal orientierter 
Larigsachse eingebracht und dabei - wenn auch kurzzeitig -der offenen Atmo- 
sphare ausgesetzt. Dadurch wird das Sootrohr erneut mit Hydroxylgruppen kon- 
taminiert, die in das Quarzglas gelangen und dort metastabile OH-Gruppen bilden 
konnen. Um metastabile OH-Gruppen zu beseitigen wird das Sootrohr innerhalb 
des Verglasungsofens einer Vorbehandlung unterworfen. 

Hierzu wird der Verglasungsofen zunachst mit Stickstoff gespult, dann der Ofen- 
Innendruck auf 0 r 1 mbar verringert und anschlieftend aufgeheizt. Das Sootrohr 
wird mit dem unteren Ende beginnend dem Heizelement (Lange: 600 mm) mit 
einer Zufuhrgeschwindigkeit von 10 mm/min kontinuierlich von oben nach unten 
zugefuhrt Dabei stellt sich bei einer Temperatur des Heizelements von 1200°C 
auf der Oberflache des Sootrohres eines Maximaltemperatur von etwa 1 180°C 
ein. Der Innendruck innerhalb des Verglasungsofens wird durch fortlaufendes 
Evakuieren auf 0,1 mbar gehalten. 

Durch diese zonenweise Vakuum- und Temperaturbehandlung des Sootrohres 
innerhalb des Verglasungsofens wird eine Freisetzung metastabiler OH-Gruppen 
vor dem anschlieBenden Verglasen erreicht, wie im Folgenden noch naher erlau- 
tert wird. 

Verglasen 

Das Verglasen erfolgt in direktem Anschluss an die beschriebene Vorbehandlung 
im selben Verglasungsofen, indem das Sootrohr nun in umgekehrter Richtung, 
das heiftt, mit dem oberen Ende beginnend, dem Heizelement mit einer Zufuhrge- 
schwindigkeit von 10 mm/min kontinuierlich von unten nach oben zugefuhrt und 
darin zonenweise erhitzt wird. Die Temperatur des Heizelements wird auf 1600°C 
voreingestellt, wodurch sich auf der Oberflache des Sootrohres eines Maximal- 
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temperatur von etwa 1580°C ergibt. Der Innendruck innerhalb des Verglasungs- 
ofens wird beim Verglasen durch fortlaufendes Evakuieren bei 0,1 mbar gehalten 
Das durch das Verglasen erhaltene Jacketrohr weist einen AuBendurchmesser 
von 180 mm, einen Innendurchmesser von 50 mm und eine Lange von 2500 mm 
5 auf. 

Elongieren 

In einem anschlielienden.Verfahrensschritt wird das Jacketrohr in einem elek- 
trisch beheizten Ofen unter Inertgasatmosphare bei geregeltem Innendruck auf 
einen Au&endurchmesser von 90 mm und einen Innendurchmesser von 30 mm 
^ elongiert. Ein geeignetes Elongierverfahren ist beispielsweise in der 

DE-A 195 36 960 beschrieben. Beim Elongieren wird das Jacketrohr in geeignete 
Produktionslangen unterteilt, in diesem Fall in Teillangen von 2 m. 

Erqebnisse der Messunqen des OH-Gehalts 

AnschlieBend wird der Hydroxylgruppengehalt des Jacketrohres nach dem Elon- 
15 gieren ermittelt. Hierzu wird von einem Ende des Rohres eine ringformige Probe 
(Ringscheibe) entnommen und an jeweils neun uber den Umfang der Probe 
gleichmaSig verteilten Messstellen (Messabstand = 5 mm) der OH-Gehalt spek- 
troskopisch gemessen. Es wurde ein mittlerer OH-Gehalt von 0,09 Gew.-ppm ge- 

• messen, der mit dem uber die gesamte Lange des Jacketrohres gemessenen, 
integrierten OH-Gehalt im Wesentlichen ubereinstimmt. 

Urn den Anteil an metastabilen OH-Gruppen an dem gemessenen Gesamt- 
Hydroxylgruppengehalt zu ermitteln, wird die Ringscheibe einer Temperbehand- 
lung unterzogen, wie sie oben anhand Beispiel 1 erlautert ist. Die darauf folgende 
Messung des OH-Gehalts ergab eine Differenz gegenuber dem Wert vor dem 
25 Tempern von 0,02 Gew.-ppm, was in etwa dem Anteil an metastabilen OH- 
Gruppen im Jacketrohr entspricht (siehe Tabelle 1 , Beispiel 3). 

Da beim Elongieren das Jacketrohr nur kurzzeitig aufgeheizt wird, was sich auf 
den OH-Gehalt kaum auswirkt, stimmen die im elongierten Jacketrohr ermittelten 
OH-Gehalte mit denen vor dem Elongieren im Wesentlichen uberein. 
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Einsatz des erfindungsqemaRen Jacketrohres 

Das erfindungsgemafce Jacketrohr wird zur Herstellung einer Vorform fur eine op- 
tische Faser eingesetzt Hierzu wird es auf einen Kernstab aufkollabiert und aus 
der Vorform mittels eines ublichen Ziehverfahrens eine optische Faser mit einem 
5 Durchmesser von 125 pm gezogen, die sich durch eine optische Dampfung von 
weniger als 0,30 dB/km bei einer Weilenlange von 1 ,385 pm auszeichnet. 
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Patentanspruche 

1. Jacketrohr aus synthetisch hergestelltem Quarzglas als Halbzeug fur die Er- 
zeugung einer auBeren Mantelglasschicht einer optischen Faser, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Quarzglas einen Gehalt an metastabilen OH- 
Gruppen von weniger als 0,05 Gew.-ppm und einen Gehalt an temperstabi- 
len OH-Gruppen von mindestens 0,05 Gew.-ppm aufweist. 

2. Jacketrohr nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das Quarzglas 
einen Gehalt an metastabilen OH-Gruppen von weniger als 0,01 Gew.-ppm 
auiweist. 

3. Jacketrohr nach Anspruch 1 oder2, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Quarzglas einen Gehalt an temperstabilen OH-Gruppen von maximal 
0,2 Gew.-ppm, vorzugsweise von maximal 0,1 Gew.-ppm aufweist. 

4. Jacketrohr nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Gehalt an metastabilen OH-Gruppen und an temperstabilen OH- 
Gruppen zusammen maximal 0,2 Gew.-ppm, vorzugsweise maximal 

0,1 Gew.-ppm betragt. 

5. Jacketrohr nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass es ein Verhaltnis von AuRendurchmesser zu Innendurchmesser im Be- 
reich zwischen 2 und 8, vorzugsweise zwischen 4 und 6aufweist. 



17.06.02 

# 

19- 



Jacketrohr aus synthetisch hergestelltem Quarzglas 
Zusammenfassung 

Jacketrohre aus synthetisch hergestelltem Quarzglas als Halbzeug fur die Erzeu- 
gung einer aulieren Mantelglasschicht einer optischen Faser sind allgemein be- 
kannt. Die Erfindung betrifft eine Verbesserung eines Jacketrohres im Hinblick 
auf eine kostengunstige Herstellbarkeit und Eignung als Halbzeug fur Lichtleitfa- 
Uern mit geringer optischer Dampfung. ErfindungsgemaB wrd diese Aufgabe ge- 
lost durch ein Jacketrohr, bei dem das Quarzglas einen Gehalt an metastabilen 
OH-Gruppen von weniger als 0,05 Gew.-ppm und einen Gehalt an temperstabilen 
OH-Gruppen von mindestens 0,05 Gew.-ppm aufweist. 
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